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(57) Procede d'obtention a forte productivity de trihydroxyde 
^alummium de haute purete, avec un diametre median regie a 
la demande a une valeur inferieure a 4 micrometres, a distribu- 
tion unimodale et faible dispersion consistant a effectuer de 
facon connue la decomposition d'une solution sursaturee d'alu- 
minate de sodium en presence d'une amorce broy6e de trihy- 
droxyde d'aluminium caracterise par !e fait que la solution 
d'aluminate de sodium subit pr6alablement au cours d'une 
etape dite de pr6decomposition, une epuration par precipita- 
tion et fixation d'impuretes a I'etat solide ou colloidal comrne 
fe 2 0^ St0 2 , Ti0 2 sur une faibie quantity d'amorce de trihy- 
droxyde d'aluminium broye de surface specifique BET au moins 
egale a 8 mVg. Apres elimination de la phase solide polluee la 
solution sursaturee d'aluminate de sodium ainsi 6puree est 
decomposee en presence d'une amorce broyee de trihydroxyde 
d'aluminium purrfie issu d'une pr^cedente decomposition et 
dont la surface specifique BET est au moins egale a 8 mVg. 

Le taux domination du fer et du calcium dans la solution 
sursaturee d'aluminate de sodium est sup6rieur a 90 °/o, et 
celui du rinc superieur a 80 % permettant de pr6cipiter un 
trihydroxyde d'aluminium fin et de haute purete tout en 
conservant une productivite superieure a 75 g d'AI 2 0 3 par litre 
d o sol ut i on. 
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PROCEDE D'OBTENTION, AVEC ONE FORTE PRODUCTIVITE DE 
TRIHYDROXYDE D* ALUMINIUM, DE HAUTE PURETE ET DE DIAMETRE 
MEDIAN INFER I EUR A 4 MICROMETRES, REGLE A LA DEMANDE 

1. DOMAINE TECHNIQUE 

L' invention concerns un procede d'obtention a forte productivity de trihy- 
droxyde d'aluminium de haute purete de diainetre median inferieur a 4 micro- 
nitres, a distribution unimodale et faible dispersion, regie a la demande . 
Elle consiste en une double decomposition d'une liqueur sursaturee d'alu- 

minatc de sodium issue du cycle Bayer, en presence d'une amorce de triay- 

2 

droxyde broyc de surface specif ique BET au moins egale a 8 m /g . Cette in- 
vention t-or.stituc un perf ectionnement du brevet fraa^ais FR-A-2 534 899. 

I. PROBLEME POSE 

Depuis longtemps deja, il est connu de realiser la precipitation du trihy- 
droxyde d 1 aluminium d'une solution d'aluminate de sodium sursaturee par 
l'ajout d'une amorce constitute par du trihydroxyde d'aluminium anterieure- 
ment cristallise, car, la generation spontanee de germes cristallins au sein 
d'une telle solution se revele extremement lente et difficile a realiser s 
voire reme inexistante selon les conditions de temperature et de concentra- 
tion du milieu traite. 

C'est pourquci, il est de pratique courante dans le procede Bayer de favo- 
riser la precipitation du trihydroxyde d ! aluminium a partir des solutions 
d'aluminate de sodium sursaturees resultant de I'attaqus alcaline de mine- 
rals alumineux grace au recyclags d'une fraction importante du trihydroxyde 
aluminium obtenu dans un cycle precedent. 

Mais, eel qu f il est realise, ce procede d'amorqage conduit non seu lament 
au recyclage d'une quantite tres importante de trihydroxyde d'aluminium 
ant-. -rifcurement precipice, raais surtout a l'obtention de grains de trihydro- 
xvdo a' aluminium dont les c arac t er 1st iques granulometr iques et la purete 
eUuiqu ne satisfont pas aux exigences de certaines applications, comme 
par excraple les charges ignif ugeantes pour les polymeres synthetiques , les 
abrasifs doux en cosmetologie et surtout les ceraraiques a base alumir.e 
" r U = condi ::^nq d ' J 1 -bor^ t i on tout d 1 abord , puis les oer f ermances a 
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1 ? utilisation dependent principalement des caracterist iques phyaico— chi- 
miques des poudres d'alumine employees. 

Pour cela, l'homme de l'art souhaite pouvoir produire du trihydrate d'a- 
luminium de haute purete dont la repartition des tailles de grains soit 
tres resserree et centree sur un diametre median generalement inf^rieur 
a A micrometres sans pour autant que les conditions de production d'un 
tel trihydroxyde d f aluminium par leur complexite, et surtout leur faible 
productivity, rendent le procede economiquement inexploitable „ 

3. ETAT DE LA TECHNIQUE 

Parmi les solutions connues de l'homme de l'art, certaines necessitent 
I'emploi de moyens mecaniques, d'autres font appel aux ressources de la 
chimie, mais aucune ne permet l'obtention de trihydroxyde d 1 aluminium 
satisfaisant pleinement au triple critere de purete, de granulom^trie 
fine et resserree et de haute productivity. 

Ainsi, le brevet francais FR-A— 2 298 510 revendique l'obtention d'un hy- 
droxyde d' aluminium destine S la cosmetologie, dont le diametre moyen est 
compris entre ] et 25 micrometres, par broyage d'un hydroxyde grossier, 
en presence d'un acide organique. Si un tel procede peut etre utilise pour 
l'obtention d'hydroxyde d f aluminium ayant un diametre moyen superieur a 
15 micrometres, son efficacite pour atteindre les diametres inferieurs & 
10 micrometres devient discutable, compte tenu de la consommation d'ener- 
gie et des moyens de broyage a mettre en oeuvre dans le cadre d'une pro- 
duction industriellc et cela sans avoir pris en compte la necessaire puri- 
fication initiale de l'hydroxyde d'aluminium s ' il est issu directement du 
cycle Bayer conventionnel . 

Parmi les procede utilisant les ressources de la chimie, la plupart pre- 
conisent la preparation d'une amorce a grains tres fins et de taille regu- 
liere qui est utilisee ensuite pour la decomposition d'une solution sursa- 
turee d'aluminate de sodium. 

Ainsi, dans le brevet FR-A— 1 290 582, on precipite un gel par dilution sou- 
daine et brutale d'une solution d'aluminate de sodium forteraent concentree. 
Ce gel forme de spherules gonflees d'eau, contenant de nombreux germes 
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microscopiques d ' hydroxy ded 1 a luminiura , constitue l'amorce. Dans le brevet 
p- R _ A _2 041 750 l'amorce fine est ohtenue en 2 etapes , tout d'abord I'on 
precipite un gel par carbonatat ion d'une solution d 1 aluminate de sodium, 
qui est ensuite transforme en une phase cristalline stable par mise en 
contact de ce gel avec une solution sursaturee d'aluminate de sodium. Une 
procedure similaire est decrite aussi dans le brevet US 2 549 549. 



Ces procedes chimiques ont en coramun de ne pouvoir maitriser parf aitement 
la taille des particules de l'amorce, en raison de la mauvaise reproducti- 
10 bilite des qualites du gel et de son manque de stabilite dans le temps. 

II en resulte des variations signif icat ives de granulometrie du trihydro- 
xyde d ! aluniinium precipite a partir de ces types d'amorces. Par ailleurs, 
les problemes de purete et de productivity ne sont pas pris en compte. 

15 Le brevet US 3 838 980 complete l f effet d'affinement de la granulometrie 
du trihydroxyde d ? aluminium precipite a partir d'une amorce fine, par un 
broyage final de l f alumine calcinee afin de ramener a moins de 5 micro- 
metres la taille des grains elementaires . Ce brevet met en outre en evi- 
dence 1 'elimination d'une fraction significative des ions sodium et fluor 

20 qui sont habi tuellement pieges dans la structure du trihydroxyde d'alumi- 
nium lors de sa precipitation a partir d f une amorce grossiere. Toutefois, 
['elimination des impuretes presentes a I'etat de micro-particules d'oxy- 
des, d' hydrates ou de sels metalliques de fer, calcium, zinc, titane, 
plomb, silicium, etc... dans la solution sursaturee a decomposer n'est pas 

2 5 examinee ni les aspects rendement et productivite du precede. 

Le brevet francais FR-A-2 534 899 dont la presente demande constitue un 
perfectionnement, apporte une solution satisf aisante au probleme de la mai- 
trise de la granulometrie du trihydroxyde d'aluminium lors de sa precipita- 
30 tion, notamment pour l'obtention de particules de moins de 4 micrometres, 
don: la repartition des tailles de grains soit tres resserree, tout en 
conservant une bonne productivite, proche de 80 grammes d'alumine par li- 
tre de solution. Ce resultat est obtenu par decomposition 1'une solution 

sursaturee d'aluminate de sodium en presence d'une amorce de trihydroxyde 

2 

35 d' aluminium broye dont la surface specif ique BET est au moins egale a 8m /g. 
Par ce moyen, les carac ter istiques de 1 T amorce sont contr31ees et compte 
tenu de sa grande surface specifique, de petites quantites d'amorce suf- 
f i sent a precipiter un trihydroxyde d' aluminium dont la finesse, effet sur- 
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prenant, est plus grande que celle de l'amorce broyee. La encore, toute- 
fois, la purete du trihydroxyde precipite s'avere insuffisante pour un 
certain nombre d T applications . 

5 Pour l'homme de l'art, 1' adaptation d f un procede d'epuration des solutions 
d'aluminate de sodium sursature issues du cycle Bayer, est done une neces- 
sity avant de mettre en oeuvre un quelconque procede de precipitation de 
trihydroxyde d 1 a luminium a grain fin, fut-il avec une productivity satis- 

10 faisante selon FR-A-2 534 899. Le choix est restreint par le fait qu'il 
est difficile d'effectuer la separation par filtration de micro-suspen- 
sions d ' impuretes ^e^O^ , TiO^, SiO^, etc..) a l'etat solide ou colloidal, 
dans les solutions chaudes d'aluminate de sodium sursaturees. Cela en 
raison, a la fois des volumes de solution a traiter et des seuils d'arret 

15 limites que l T on peut raisonnablement atteindre, meme avec l'emploi d ! ad- 
juvants de filtration et de floculants. 

Une technique consistant a pieger les microsuspensions d f impuretes sur une 
amorce activee par un debut de decannposition de la solution sursaturee 

20 d'aluminate de sodium est decrite dans les brevets GB 799 243 et US 

3 6U7 140. Des diminutions tres importantes des teneurs en fer et en tita- 
ne sont obtenues par fixation de ces impuretes sur 1 T amorce activee qui, 
jouant le role de piege, doit etre eliminee frequemment du circuit pour 
etre purifiee et recyclee ou tout simplement declassee. Compte tenu des 

25 quantites d'amorces a mettre en j eu (30 g/1 a plus de 300 g/1) et a rege- 
nerer ou a declasser per iodiquement , ces procedes s'averent couteux dans 
leur exploitation et les product ivites demeurent relativement faibles 
(moins de 60 g d'Al^O^ par litre de solution) lors de la decomposition fi- 
nale . 

30 

4. OBJET DE L' INVENTION 

C'est pourquoi, forte des inconvenient s precites, la demanderesse poursui- 
vant ses recherches a trouve un procede d'obtention a forte productivity 
de trihvdroxvde d r a luminium de haute purete avec un diaraetre median regie 

35 

a la demande, a une valeur inferieure a 4 micrometres, a distribution uni- 
modale et faible dispersion constituant un perf ectionnement au brevet 

FR-A-2 534 899 . 
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Le procede selon l f invention consistant a effectuer la decomposition d'une 
solution sursaturee d'aluminate de sodium en presence d T une amorce de 
trihydroxyde d f aluminium , est caracterise par les etapes suivantes : 

5 a) Dans une etape initiale dite n de predecomposition" on met en contact la 
solution sursaturee d'aluminate de sodium a decomposer, de concentration en 
Na 9 0 dissous comprise entre 150 g/1 et 250 g/1 avec un rapport ponderal des 
concentrations Al^ dissous/Na 2 0 dissous compris entre 0,9 1,3, pen- 
dant une duree comprise entre I heure et 5 heures, sous agitation et a une 

10 temperature comprise entre 70° C et 90°C, avec une faibie quantite d'amorce 
de trihydroxyde d ! aluminium broye , de surface specif ique BET au moins 
egale a 8 m 2 /g et dans la proportion de I g a 10 g d'Al^ par litre de so- 
luti on . 

15 b) Au terme de cette etape de predecompos ition , on separe, dans la suspen- 
sion ainsi formee, au moyen de tout procede connu de I'homme de I'art, la 
phase liquide de la phase solide constitute de trihydroxyde d ' aluminium 
impur qui est elimine. 

20 c) Dans la phase liquide constitute par la solution sursaturee d'aluminate 
de sodium epuree dont le rapport ponderal des concentrations Al^ dissous/ 
Na ? 0 dissous doit etre alors compris entre 0,8 et 1,2, on regie si neces- 
saire, par dilution la concentration en Na 2 © dissous, entre 100 g/1 et 
200 g/1. 

25 

d) On realise ensuite de facon connue l 1 etape de decomposition de la solu- 
tion sursaturee d'aluminate de sodium epuree, en presence d'une amorce 
broyee de trihydroxyde d' aluminium purifie issu d'un precedent cycle de 
decomposition et de surface specifique BET au moins egale a 8 m /g, afin 
30 de former, sous agitation, une suspension developpant une surface d'au 

moins 100 m 2 par litre de solution sursaturee d'aluminate de sodium a une 
temperature comprise entre 30°C et 80°C; cette decomposition etant poursui- 
vie jusqu'a I'obtention d'un rapport ponderal final des concentrations 
Al^O^ dissous/Na o 0 dissous au plus egal a 0.7. 

e) On separe au moyen <•* tout procede connu de l'honana de l'art : dans la 
suspension issue de l 1 etape de decomposition, la phase liquide constitute 
par la solution d'aluminate de sodium decomposed et ia phase solide cons- 
tituee de trihydroxyde d'aluminium purifie dont une fraction est destines 



35 
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a la production et 1' autre fraction est recyclee comme amorce aprSs bro- 
yage. 

La demanderesse, lors de ses essais de decomposition, sous agitation, des 

5 solutions sursaturees d'aluminate de sodium, en presence d' amorce de tri- 
hydroxyde d f aluminium a haute surface specif ique BET developpSe par broya- 
ge de 0,1 m 2 /g a l'origine, a plus de 8 m 2 /g a constate independamment de 
l'effet d'aff inement du trihydroxyde precipite, un effet important de pie- 
geage, comparable a une adsorption, des microparticules en suspension dans 

10 la solution a decomposer et cela en presence seulement d'une faible quan- 
tite d' amorce broyee a plus de 8 m 2 / g de surface developpee. De plus, cet 
effet de piegeage est encore accentue en tout debet de decomposition de 
la solution sursaturee par l'apparition uniforme de nouveaux germes de 
trihydroxyde d f aluminium done de nouvelles surfaces de contact au sein de 

15 la suspension. C'est ainsi qu' apres 1 a 3 heures de decomposition, corres- 
pondant a la precipitation de 5 a 15 % de l'alumine en solution, on a ob- 
tenu apres separation de la phase solide un taux d 'elimination des impure- 
tes dans la solution sursaturee predecomposee , ou "taux d ' gpuration" , 
d f environ 90 X en poids des impuretes corane Fe,Ca, Zn presentes initiale- 

20 merit dans la solution sursaturee. En effet, les microparticules en suspen- 
sion a l'etat solide ou colloidal sont generalement des oxydes, hydrates 
ou sels metalliques de fer, calcium, titane, zinc, plomb et siliciura qui 
n'ont pu en raison de leur extreme finesse, etre separees de la phase li- 
quide par decantation et filtration apres attaque alcaline de la bauxite. 

25 El les peuvent aussi se former par precipitation au cours des operations de 
dilution et de ref roidissement qui accompagnent la decantation et la sepa- 
ration de la liqueur apres attaque. 

La demanderesse a determine, par ailleurs, les conditions les plus favora- 
30 bles a l'obtention d'un trihydroxyde d'aluminium de haute purete , de dia- 
raetre median inferieur a 4 micrometres avec une granulometrievresserree 
et tout en conservant une productivity d T au moins 75 grammes d'alumine par 
litre de solution decomposee. 

35 Ainsi, la surface developpee par broyage du trihydroxyde d'aluminium utilise 
comme amorce aussi a l'etape de predecomposition qu'a l'etape de decompo- 
sition de la solution sursaturee d'aluminate de sodium doit etre de prefe- 

2 2 
rence comprise entre 10 m /g et 25 m /g. 
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Par ailleurs, le trihydroxyde d' aiurainium utilise apres broyage comne amor- 
ce a I'etape de predecomposit ion de la solution sursaturee d'aluminate de 
sodium peut provenir d'une source quelconque de production de trihydroxyde 
d ' aluminium ou de preference de I'etape de decomposition du procede se- 
5 Ion 1' invention. 

Le broyage du trihydroxyde d T aluminium utilise cornme amorce a I'etape de 
predecomposition, realise au moyen de tout appareil connu de l'homme de 
l'art, peut etre effectue a sec ou en suspension dans un milieu aqueux ou 
10 alcoollque. 

La solution d'aluminate de sodium sursaturee traitee selon le procede de 
1' invention et dont la concentration en soude est comprise entre 150 g/li- 
t re et 250 g/1 exprimes en Na20 caustique, a un rapport de concentration 
15 ponderale A l 2 ^3 dissous g/1 /Na 2 0 dissous g/1 compris de preference entre 
0,9 et l,3.Le temps de mise en contact de ladite solution avec l'amorce du 
trihydroxyde broye, a une temperature comprise entre 70°C et 90°C et sous 

agitation a I'etape de predecomposition est, de preference, de 1 a 3 heures 

2 2 

et dans la proportion de 25 m a 150 m de surface BET developpee, par 
20 litre de solution sursaturee. Au terme de I'etape de predecomposition la 

suspension est filtree, la phase solide chargee en impuretes est mise hors 
circuit pour regeneration ou declassement tandis que la phase liquide cons- 
titute par la solution d'aluminate de sodium epuree est envoyee a I'etape 
de de c oirpos i t ion . Les ccntroles des teneurs des principales impuretes dans 
25 les solutions sursaturees d'aluminate de sodium avant et apres I'etape de 
predecomposition mettent en evidence des taux d'epuration superieurs a 95% 
pour Fe et Ca et superieurs a 80 % pour Zn. 

Avant I'etape de decomposition, la solution sursaturee d'aluminate de so- 
i0 dium epuree, dont le rapport ponderal de concentrations Al^O^ dissous g/ 
litre /N'a^O dissous g/1 doit etre alors compris entre 0,8 et 1,2, raais de 
preference entre 1 et 1,2 est diluee si necessaire pour conserver sa con- 
centration en Na ; 0 dissous entre 100 g/1 et 200 g/1. La solution a decom- 
poser si ensuit^ "iise en contact, sous agitation avec 1 T amorce de trihy- 
35 droxyde d' aluminium purifie et broye preleve a I'etape de decomposition 

d'un precedent cycle. A noter que, comme 1' amorce de I'etape de predecom- 
pesi*. ior. , l 1 amorce de l ? etape de decomposition peut etre broyee a sec ou 
•--n ^usp*. iision dana un ~: iiieu acceux ou alcoolique uu moyen de tout appareil 
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connu de 1 f homme de Tart jusqu'a Tobtention de la surface specifique BET 
requise par le procede. 

A l'etape de decomposition, la quantite d' amorce broyee de trihydroxyde 
5 d'aluminium introduite dans la solution d'aluminate de sodium sursaturee a 

decomposer est telle que sa surface totale developpee est comprise entre 

? 2 2 

100 et 600 m par litre et de preference entre 200 m et 400 m par litre 

de solution a decomposer sous agitation et a une temperature comprise entre 

30°C et 80°C et de preference entre 40°C et 60°C, jusqu'a l'obtention d'un 

J0 rapport ponderal de concentration Al 2 0 3 dissous g/litre /Na 2 0 dissous g/ 

litre compris entre 0,35 et 0,65, roais de preference compris entre 0,40 et 
0,60. Apres separation de la phase solide par filtration, on obtient avec 
une productivity au moins egale a 75 d ! Al 2 0 3 par litre de solution, un tri- 
hydroxyde d r aluminium dont le diametre median est inferieur a 4 micrometres 

15 avec une granulometrie resserree et dont la teneur en impuretes est tres 
f aible . 



20 



Zn Ti Pb 



ppm/Al 



<10 <20 <2 <5 <1 <2 <2 



La mise en oeuvre du precede, schematise dans sa realisation preferee sur 
la figure 1 est la suivante : 

La solution d'aluminate de sodium, saturee Si est epuree avant decomposi- 
25 tion, par mise en contact sous agitation et a la temperature requise, a 

l'etape de predecomposition (I), avec l r amorce de trihydroxyde d 1 aluminium 
broye Al , prelevee en faible quantite sur la fraction A4 de trihydroxyde 
d'aluminium purifie destinee apres broyage (6) a la preparation des amorces 
Al et A3. La suspension S2 issue de l'etape de predecomposition (1) est 
30 filtree au poste (2). La phase solide de trihydroxyde d'aluminium pollue A2 
est mise hors circuit pour regeneration ou declassement r Le filtrat d'alu- 
minate de sodium S3 est eventue 11 ement dilue au poste de dilution (3) pour 
ajuster la concentration en Na 2 0. La solution S4 issue du poste dilution (3) 
est envoyee a l'etape de decomposition (4), est mise en presence, sous agi- 
35 tation et a la temperature requise, d' amorce broyee A3 de trihydroxyde 

d'aluminium purifie A4 . La suspension S5 issue de l'etape de decomposition 
(4) est filtree au poste (5). 
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Le filtrat S6 constitue par la solution d'aluminate de sodium decomposee 
est recycle a l'attaque de bauxite en amont alors que la phase solide A5 . 
de trihydroxyde d' aluminium purifie est partagee entre la production A6 et 
1 T aaorce A4 destinee a la preparation d f amorces broyees Al et A3 au poste 
5 de broyage (6) . 



Les caracterist iques essentielles de l 1 invention saront encore mieux per- 
C,ues grace a la description des exeraples suivants : 

J 0 Exe m ple 1 

Get exemple illustre la possibility de produite a Is deniande., selon le pro- 
cede de l f invention, du trihydroxyde d'aluminium de grande purete, de dia- 
metre median centre sur 1 micrometre st de granulometrie resserree, avec 
uno productivity superieure a 80 g .Al^O^ par litre de solution. 

Pour ce faire, et dans la premiere etape du procede selon 1' invention, 
on a preleve du trihydroxyde d 1 aluminium industriel provenant de l'attaque 
alcaline d'une bauxite selon le precede Bayer. Puis, dans le but d'effec- 
tuer le broyage, on a realise une suspension aqueuse dudit trihydroxyde 

20 

d ' aluminium a 100 grammes par litre de maciere seche. 

Le broyage a ete effectue au moyen d ! un appareillage de type connu , com- 
post (i'un cylindre a axe de rotation horizontal, d'un diametre utile de 
JO cm, dont les corps broyants sont constitues par des billes de corindon. 
^ On a ainsi soumis 2 broyage 1 litre de la suspension precitee au moyen de 
2 kilos de billes ayant un diametre de 9 mm et i kilo de billes ayant un 
diametre de 6 mm. 



Apres un temps de broyage de 20 h, on a obtenu des particules de trihydro- 

2 

xyde d 1 aluminium broyees ayant une surface BET de J5 e par gramme mesu- 

ree seloa la raethode decrite dans les normes AFNOR X \ 1-621 et JC-1 1 622, 

alors que le trihydroxyde d 1 aluminium disposait d'une surface BET avant 
2 

Drovagc de 0,10 m par gramme. 

On a alors introduit dans ur. reacteur approprie 2 litres de solution sur- 

::at\i: -:'-e d * ~i 1 uminate de sodium avec une concentration en ^s^O caustique de 
2'J'.' •yf litre et un rapport ponderal de concentration Al„0 dissous /Xa^O 
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dissous de 1,2 et 10 grammes de trihydroxyde d'aluminium broye (sous forme 
de suspension dans l'eau), de telle maniere que l'on dispose d'une surface 
d'amorce de 75 m 2 par litre de solution sursaturee d' aluminate de sodium. 

La suspension ainsi realise a ete mise sous agitation au moyen d'un agi- 
tateur a axe vertical a larges pales tournant a 60 tours par minute. La 
temperature de la suspension etait maintenue a 78°C tout au long de 1' ope- 
ration de predecomposition qui a dure 2 heures . 

A Tissue de la predecomposition, le rapport pondSral A1 2 0 3 dissous /Na 2 0 
dissous etait de 1,10 indiquant ainsi que 8Z seulement de l'alumine en so- 
lution avaient precipitins. Apres separation de la phase solide, la solu- 
tion sursaturee d' aluminate de sodium predecomposee avait les teneurs sui- 
vantes, mettant en evidence l'efficacite de l'epuration par comparaisoa 
dans le tableau ci-apres avec les teneurs initiales : 



20 



25 



30 



35 



Fe 


Si 


Zn 


Ca 




30 


80 




o 


25 


<10 


<1 



Teneurs en impuret€s (mg/1) 

Solution initiale 
Solution apres decomposition 

Apres dilution a 150 g/1 de Na 2 0, on a introduit 2 litres de ladite solu- 
tion predecomposee et epuree dans un reacteur appropriS et 40 grammes d'une 
amorce de trihydroxyde d' aluminium purifiS et broye jusqu'a une surface 
specif ique BET de 20 m 2 /g. Le trihydroxyde d' aluminium preleve lors d'une 
prScedente decomposition de la meme liqueur a ete broye pendant 32 heures 
sous forme de suspension aqueuse dans le dispositif decrit pr€c€demment 
pour atteindre la surface BET developpee a 20 m 2 /g. La suspension develop- 
pant une surface de 400 m 2 /litre ainsi realisee a ete mise sous agitation 
au moyen d'un agitateur a axe vertical a larges pales tournant a 60 tours 
par minute. La temperature de la suspension pendant la decomposition qui 
a dure 24 heures etait de 53°C. 

Au terme de la decomposition, le rapport pond.-ral. de concentration Al^ 
dissous g/1 /Na 2 0 dissous g/1 £tait de 0,5, correspondant a uno producti- 
vity de 90 grammes d'Al^ par litre de solution. AprSs separation de la 
phase liquide le trihydroxyde d' aluminium recueilli avait les earaoleris- 
tiques suivantes : 
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TeiieuLs en impuret.es Fe Si Zn Ti V ? Ca 

Dom/Al.0. 5 18 <2 2 <2 <2 7 

Le diametre median D50 mesure par la methode de sedimentation decrite 
dans la ncnne AFNOR XII-683, etait de 1,1 micrometre et tous les grains 
avaient un diametre inferieur a 5 micrometres. 



A titre indicatif, un trihydroxyde d ! aluminium de granulometrie similaire 
muis precipite dans les conditions du brevet principal FR-A-2 534 899, 
c'est-a-dire sans I'etape initiale de predecompos it ion et en utilisant une 
fierce broyee de trihydroxyde d' aluminium non purifie etait caracterise par 
les toneurs en impure tes suivantes : 



15 



Teneurs en impuretes Fe Si Zn Ti V P Ca 

ppm/Al 2 0 3 175 40 30 10 5 5 1 30 



Exemple_2 

Cet exemple illustre une autre possibility de produire a la demande, selon 
le procede de 1 T invention, du trihydroxyde d f aluminium de grande purete, de 
diametre median centre sur 2,5 micrometres et de granulometrie resserree 
tout en conservant une productivity superieure a 75 g d T Al ? 0^ par litre de 
solution d'aluminate de sodium suirsaturee a decomposer. 

Dans la premiere etape dite de predecompos i t ion , on a utilise comme amorce 
du trihydroxyde d 1 aluminium purifie issu d T un precedent cycle de decomposi- 
tion. Le broyage a ete effectue a sec, sur 100 g de trihydroxyde d' aluminium 
dar.s le meme appareillage et avec les memes corps broyants que ceux utili- 
ses dans l'exemple 1. Apres 32 heures de broyage, on a obtenu des particu- 

2 

les de trihydroxyde d r aluminium de surface specif ique BET egale a 20 m /g. 

On a alors introduit dans un reacteur approprie, 2 litres de solution sur- 

saturee rl f aluminat e de sodium dont la concentration en Na 9 0 dissous etait 

de M0 g/i et le rapport ponderal de concentration Al„O n dissous /Na ? 0 dis- 

1 ° 2 

sons de i . 20 avec 10 grammes de trihydroxyde d' aluminium broye a 20 m /g 

de surface specifique BET de roaniere a disposer d'une surface d'amorce e- 
2 

quivalonte a 100 m par litre de solution sursaturee d' aluminate de sodium. 
La suspension ainsi r^alisee a ete mise sous agitation dans les memes 
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conditions que celles decrites dans I'exerople 1 mais la temperature de la 
suspension etait raaintenue a 88°C tout au long de l f operation de prede- 
composition qui a dure 2 heures . 

5 A l r issue de la predecomposition, le rapport ponderal de concentration 

^2^3 ^^- ssous /N^O dissous etait de 1,10 indiquant que 8 X seulement de 
l'alumine en solution avait precipite. Apres separation de la phase soli- 
de , la solution sursaturee d'aluminate de sodium predecomposee avait les 
teneurs suivantes en impuretes comparees dans le tableau ci-apres aux te— 

10 neurs initiales : 

Teneurs en impuretes mg/1 Fe Si Zxr Ca 



15 



20 



25 



35 



Solution initiale 58 25 90 35 

Solution apres decomposition <1 20 ^ 10 <1 

On a introduit ensuite 2 litres de ladite solution predecomposee et epu- 

ree Jans un reactcur approprie, ?vpp 20 grammes d 1 amorce de trihydroxyde 

d* aluminium purifie et broye a sec jusqu'a obtenir une surface specif ique 
2 

BET de 20 m /g (une fraction de ce trihydroxyde d T aluminium broye a sec 

ayant ete utilisee comme amorce h I'etape de predecomposition). La suspen— 

2 

sio n developpant une surface de 200 m de surface d'amorce par litre de 
solution, ainsi realisee, a ete mise sous agitation, au moyen d'un agita- 
teur S axe vertical a larges pales tournant a 60 tours par minute. La 
temperature de la suspension pendant la decompostion qui a dure 20 heures 
a ete maintenue a 50°C. 

Au terme de la decomposition, le rapport ponderal de concentration Al^O^ 
dissous /Na^O dissous etait de 0,40 correspondant a une productivite de 
?7 g ^'^2^3 par -^ tre ^ e solution. 

Apres separation de la phase liquide, le trihydroxyde d 'aluminium recueil- 
li avait les caracteris t iques suivantes : 



Teneurs en impuretes Fe Si Zn Ti V P Ca 

ppm/Al n 0 3 * 15 < 2 2 < 2 <2 <5 
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Ces resultats d' analyse chimique sont egalement a comparer a. ceux indique 
dans 1'exemple 1 concecnant un trittydroxyde d ' aluminium precipite a parti 
d'une solution sursaturee d'aluminate de sodium selon FR-A-2 534 S99 , 
c'est-a-dire sans l'etape initiale de predeccmposition . 

T.e diametre D50 etait de 2,6 micrometres et tous les grains avaient un 
diamc^ti-e inferieur a 10 micrometres. 
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J. Procede d'obtention, a. forte productivity , de trihydroxyde d'aluminium 
de haute purete, avec un diametre median regie a la demande a une valeur 
infer ieure a 4 micrometres, a distribution unimodale et faible dispersion 
consistant a effectuer la decomposition d'une solution sursaturee d'alu- 
minate de sodium en presence d'une amorce de trihydroxyde d'aluminium broye 
caracterise par les etapes suivantes : 

a) Dans une etape initiale dite "de predecomposition" on met en contact la 
solution sursaturee d'aluminate de sodium a decomposer, de concentration en 
Na 2 0 dissous comprise entre 150 g/1 et 250 g/1 avec un rapport ponderal des 
concentrations Al^ dissous /Na 2 0 dissous compris entre 0,9 et 1,3 pendant 
une duree comprise entre 1 heure et 5 heures, sous agitation et a une tem- 
perature comprise entre 70°C et 90°C, avec une faible quantite d' amorce de 
trihydroxyde d'aluminium broye, de surface specif ique BET au moins egale a 
8 m 2 /g et dans la proportion de 1 g a 10 g d'Al 2 0 3 par litre de solution. 

b) Au terme de cette etape de predecomposition, on iepare dans la suspen- 
sion ainsi formee, au moyen de tout procede connu de l ; homme de I'ait, la 
phase liquide de la phase solide constitute de trihydroxyde d'aluminium 
impur qui est elimine. 

c) Dans la phase liquide constitute par la solution sursaturee d'aluminate 
de sodium epuree dont le rapport ponderal des concentrations Al^ dissous/ 
Na 2 0 dissous doit etre alors compris entre 0,8 et 1,2, on regie, si neces- 
saire, par dilution la concentration en Na 2 0 dissous entre 100 g/1 et 

200 g/1. 

25 d) On realise ensuite de facon connue l'etape de decomposition de la solu- 
tion sursaturee d'aluminate de sodium epuree, en presence d'une amorce 
broyee de trihydroxyde d'aluminium purifie issu d'un precedent cycle de de- 
composition et de surface specif ique BET au moins egale a 8 m /g, afin de 
former, sous agitation, une suspension developpant une surface d'au moins 

30 100 m 2 par litre de solution sursaturee d'aluminate de sodium a une tempe- 
rature comprise entre 30°C et 80°C; cette decomposition etant poursuivie 
jusqu'a I'obtention d'un rapport ponderal final des concentrations Al^ 
dissous /Na 2 0 dissous au plus egal a 0,7. 

e) On separe au moyen de tout precede cor-n;i de 1 ' homme de 1'art, dans La 
35 suspension issue de l'etape de decomposition, ^ phase liquide, constitute 



20 
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par la solution d 1 alunir.ate de sodium decosposee, de la phase solide, 
constitute de trihydroxyde d 1 a lurainium purifie dont une fraction est des- 
tines a la production et l'autre fraction est recyclee comme amorce apres 
broyage . 

5 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le trihydroxyde 
d 1 aluminium broye utilise comme amorce lors des etapes de predecomposition, 

et de decomposition de la solution sursaturee d'aluminate de sodium a une 

- . 2 2 

surface specif lque BET developpee comprise entre 10 m /g et 25 m /g. 

10 

3. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le trihydroxyde 
d T aluminium utilise comme amorce, apres broyage, a l'etape de predecojnpos i- 
tion de la solution sursaturee d'aluminate de sodium peut provenir d'une 
source quelconque de production de trihydroxyde d * aluminium ou de preference 

15 de l'etape a) du procede selon 1' invention. 



4. Procede selon les revendications 1, 2 et 3 caracterise en ce que le bro- 
yage du tr ihydroxyde d i aluminium ut ilise comme amorce a 1 1 etape de prede- 
c ompos ition est effect ue a sec au moyen de tout appareil connu de 1 1 homme 
20 de l T art. 



5. Procede selon les revendications 1 , 2 et 3 caracterise en ce que le 
broyage da trihydroxyde d T aluminium utilise comme amorce a l'etape de pre- 
decomposition est effect ue en suspension dans un milieu liquide tel que 
25 eau, alcool, au moyen de tout appareil connu de 1' homme de 1 ' art . 

^ . Precede selon la revendication I, caracterise en ce que la quantite 

d' amorce de trihydroxyde d T aluminium broye mise en contact sous agitation 

avoc la solution sursaturee d' alumina te de sodium a l'etape de predecompo- 

... 2.2. 
30 sition represente une suriace developpee de 25 m a 150 m par litre. 



7. Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que le temps de con- 
tact de 1' amorce de trihydroxyde broye avec la solution sursaturee d'alumi- 
r; o t e d e s od i i;rc a 1 r e t a r d ^ r r e d C c omp c s i t i on e s t crrrris en tre ] heu re e t 
3 heures. 



. r r c c e d c s e i c n \ c -.- 1 ■ - i -. . • t i on \ , caracterise en c e que la s o 1 u t i on sur- 
"s . 1 1 ■ : r 0 e d 1 a 1 urn i n , *■ t e c e r -uIl- , predec cnpo see a un rapport ponder a i de c on- 
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centration A1 2 0 3 dissous g/i /Na 2 0 dissous g/1, avant decomposition, cora- 
pris de preference entre 1,0 et 1,2. 

9. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le trihydroxyde 
5 d 1 aluminium utilise comme amorce apres broyage, a I'etape de decomposition 

de la solution sursaturee d'aluminate de sodium epuree, provient d f un pre- 
cedent cycle de decomposition. 

10. Procede selon les revendicat ions 1 et 2, caracterise en ce que le bro- 
J0 yage du trihydroxyde d' aluminium utilise comme amorce a I'etape de decom- 
position est effectue a sec au moyen de tout appareil connu de 1 1 homme de 
l ! art. 

11. Procede selon les revendications 1 et 2, caracterise en ce que le bro- 
15 yage du trihydroxyde d' aluminium utilise comme amorce a I'etape de decom- 
position est effectue en suspension dans un milieu liquide tel que eau, 
alcool au moyen de tout appareil connu de 1* homme de I'art. 

12. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la quantite 

20 d T amorce de trihydroxyde d' aluminium broye introduite dans la solution 

d'aluminate de sodium purifiee, a I'etape de decomposition developpe une 
2 2 

surface entre 200 m et 400 m par litre de solution. 

13. Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que le rapport pon- 
25 deral de concentration A1 2 0 3 dissous g/1 /Na 2 0 dissous g/1 de la solution 

d T aluminate de sodium au terme de I'etape de decomposition est compris 
entre 0,35 et 0,65 et de preference entre 0,40 et 0,60. 

14. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la temperature 
30 de la solution d'aluminate de sodium au cours de I'etape de decomposition 

est maintenue de preference entre 40°C et 60°C. 
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